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@ Verfahren zur Herstellung einer hochkonzentrierten Perliermitteldispersion 

Beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung einer 
hochkonzentrierten Perliermitteldispersion, bei welcher 
man 

1. eine durch Erwarmen homogen gemachte hochkonzen- 
trierte waBrige Losung mit6-45 Gew.-o/o eines Fettsauregly- 
koiesters und 15-60% eines Netzmittels zu einer niedrigkon- 
zentrierten Dispersion mit - in dispergicrtem Zustand befind- 
lichen - 0,1 5 Gew.-Q^o eines Fettsaureglykotesterszugibt und 

2. das Gemisch zum Wachsen bzw. zur Vergro&erung des in 
der niedrigkonzentrierten Dispersion enthattenen Perliermit- 
telsaltert. 
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• Verfahren zur Herstellung einer hochkonzentrierten 
Perliermitteldispersion, dadurch gekennzeichnet , daB 
man 

1. eine durch Erwarmen homogen gemachte hochkonzen- 
trierte waBrige Losung mit 6-45 Gew.--% eines 
Fettsaureglykolesters und 15 - 60% eines Netz- 
mittels 2u einer niedrigkonzen trier ten Dispersion 
mit - in dispergiertem Zustand befindlichen - 
0,1-5 Gew.-% eines Fettsaureglykolesters zugibt 
und 

2. das Gemisch zum Wachsen bzw. zur VergroBerung des 
in der niedrigkonzentrierten Dispersion enthalte- 
nen Perliermittels altert. 

Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 
daB die Konzentration des Fettsaureglykolesters in 
der niedrigkonzentrierten Dispersion 0,5-3 Gew.-% 
betragt . 

Verfahren nach Anspruch ^, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Fettsaureglykolester der allgemeinen Formel : 

XO-eCH^-CH^-O^ — COR 

^2 n (I) 

worin X fiir ein Wasserstof f atom oder eine C-^^- bis 
C24-Acylgruppe steht, R eine C^^- bis C23-Alkylgruppe 
darstellt und n = 1 bis 3, 
entspricht . 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die niedrigkonzentrierte Dispersion 3-35 Gew.-% 
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eines anionischen, nicht-ionischen und/oder ampholyti- 
schen Netzmittels enthalt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 

daB die niedrigkonzentr ierte Dispersion 0,1 - 10 Gew.-% 

eines Keimbildners enthalt. 

Verfahren nach Anspruch ^, dadurch gekennzeichnet , 
daB man die Alterung bei einer Temperatur durchfiihrt, 
die unter den FlieBpunkt des Fettsaureglykolesters 
liegt, jedoch ein gleichf ormiges Kristallwachstum 
zulaBt. 
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•'Verfahrcn zur Herstellung einer hoch- 
konzentrierten Perl iermittel dispersion 



It 



10 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
einer hochkonzentrierten Perliermitteldispersion, die 
unter Erhohung ihres Handel swerts beispielsweise in 
Shampoos, Permarkur ( Spiilmitteln) ^ Kosmetika und Wasch- 
und Reinigungsmitteln Verwendung finden kann. 



Es ist allgemein ublxch, den Handelswert von beispiels- 
weise Shampoos dadurch zu erhohen, daB man ihnen einen 
Perlglanz verleiht. Bisher wurden zu diesem Zweck in 
flussigen Massen, z*B. Shampoos, anorganische Substanzen, 
20 wie Fischschuppenguanine und Glimmerf locken verwendet. 

Heutzutage werden als Perliermittel Fettsaureglykolester 
verwendet . 

Aus der JP-OS 4 7-8 04 sind Perliermittel in Form von 
25 Kombinationen aus Fettsaureglykolestern und Fettsaure- 
monoalkylolamiden bekannt . Beide Bestandteile besitzen 
jedoch einen hohen FlieBpunkt bei lediglich geringem 
Unterschied zwischen den FlieBpunkten beider Substanzen. 
Wenn folglich diese beiden Bestandteile in erschmolzenem 
30 Zustand miteinander gemischt und dann abgekiihlt werden, 
stellt sich der gewiinschte Perlglanz nicht ein, Aus 
diesem Grund muB man zur Gewinnung einer homogenen Lo- 
sung eine groBe Menge Wasser und Netzmittel verwenden, 
weswegen man kein hochkonzentriertes Perliermittel her- 
35 stellen kann. Wenn man ferner ein Perliermittel hoher 
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1 Konzentration herstellen will, wird auch die Viskositat 
extreni hoch, so daB dessen Einarbeiten und gleichmaBiges 
Einmischen in ein Shampoo bei Raumtenperatur Schwierig- 
keiten bereitet. 

5 

Aus der JP-OS 58-216728 ist es bekannt, daB man konzen- 
trierte Perllermitteldispersionen erhalt, wenn man 
Alkylschwefelsaureestersalze Oder Polyoxyalkylschwef el- 
saureestersalze, Fettsauredialkylolamide und Wasser als 

10 Losungsmittel in dem speziellen Bereich in Kombination 

luit Fettsaureglykolestern verwendet, GemaB diesen Lehren 
erhalt man jedoch keine Perliermititel mit schonem Perl- 
glanz, da die KristallteilchengroBenverteilung der Fett- 
saureglykolester breit ist und die Kristalle eine un- 

15 gleichmaBige Form aufweisen. 

Aus der JP-OS 57-51799 ist bekannt , daB sich durch Zusatz 
eines Keimbildners - unter gesteuerter Temperatur - zu 
einer gleichmaBigen Losung eines erschmolzenen Fettsaure- 

20 glykolesters in einer waBrigen Netzmittellosung flussige 
Netzmittelmassen mit Perlglanz herstellen lassen. Bei 
Durchfiihrung dieser MaBnahmen erhalt man zwar Perlmittel 
enger TeilchengroBenverteilung und guten Perlglanzes, 
es bereitet jedoch Schwierigkeiten, das Perliermittel 

25 in den Mas sen in hoher Konzentration unter zubr ingen . 
Folglich kann man letzteres Verfahren nicht dazu be- 
nutzen, zunachst eine konzentrierte Perliermitteldis- 
persion herzustellen und diese dann beispielsweise 
einem Shampoo einzuverleiben. Man muB vielmehr im Rahmen 

30 des Verfahrens zur Herstellung von beispielsweise einem 
Shampoo eine Kristallisationsstuf e fur das Perliermittel 
einschalten, 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, unter Vermeidung 
35 der geschilderten Schwierigkeiten ein Verfahren zur Her- 
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stellung einer hochkonzentr ierten Perl iermitteldispersion 
zu schaffen, die nach dem Einarbeiten in beispielsweise 
ein Shampoo Oder Wasch- und Reinigungsmittel diesem einen 
schonen Perlglanz verleiht, 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Her- 
stellung einer hochkonzentr ierten Perliermitteldispersion , 
welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man 

1 . eine durch Erwarmen homogen gemachte hochkonzentrierte 
waSrige Losung mit 6-45 Gew.-% eines Fettsaure- 
glykolesters und 15 - 60% eines Netzmittels zu 

einer niedrigkonzentrierten Dispersion mit - in 
dispergiertem Zustand befindlichen - 0,1 - 5 Gew,-% 
eines Fettsaureglykolesters zugibt und 

2. das Gemisch zum Wachsen bzw. zur VergroBerung des 
in der niedrigkonzentrierten Dispersion enthaltenen 
Perliermittel s altert . 

Die niedrigkonzentrierte Dispersion enthalt - in disper- 
giertem Zustand - 0,1 - 5, vorzugsweise 0,5-3 Gew.-% 
eines Fettsaureglykolesters, der bei Raumtemperatur in 
Form eines Feststoffs vorliegt. Wenn die Konzentration 
des Fettsaureglykolesters in der niedrigkonzentrierten 
Dispersion unter 0,1 Gew.-% oder uber 5 Gew.-% liegt, 
wird die Streuung der TeilchengroBen des Perliermittels 
in der gebildeten hochkonzentr ierten Perliermitteldis- 
persion groB, wodurch der Perlglanz verloren geht. Der 
Fettsaureglykolester in der niedrigkonzentrierten Dis- 
persion wirkt als Keim fur das Perliermittel und wachst 
in der abschlieBenden Stufe nach Zugabe einer hoch- 
konzentr ierten Fettsaureglykolesterlosung durch Alte- 
rung zu dem gewiinschten Perliermittel einer groBen Teil- 
chengroBe . 
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Die niedrigkonzentrierte Dispersion des Fett saureglykol- 
esters erhalt man beispielsweise nach dem aus der 
JP-CS 57-51799 bekannten Verfahren. Hierbei wird ein 
Fettsaureglykolester zunachst durch Erwarmen in einer 
waBrigen Netzmittellosung in Losung gebracht . Hierbei 
erhalt man eine gleichmaBige oder homogene Losung. Die 
erhaltene Losung wird dann auf eine Temperatur abgekiihlt, 
die unter dem FlieBpunkt des Fettsaureglykolesters liegt, 
jedoch hoher ist als eine Temperatur, bei der eine na- 
turliche Kristallisation praktisch nicht erfolgt. Bei 
einer solchen Temperatur wird der Losung ein Keimbildner 
zugesetzt, wodurch sich die zur Herbeif lihrung des ge- 
wiinschten Kristallwachstums erf orderlichen Fettsaure- 
glykolesterkeime bilden. Je nach der gewunschten Kon- 
zentration des hochkonzentrierten Perlierrnittels wird 
die Anzahl an Keiir.en in geeigneter Weise gewahlt. Die 
Temperatur^ bei der praktisch keine natiirliche Kristalli- 
sation erfolgt, ist diejenige Temperatur, bei der ohne 
Zusatz eines Keimbildners praktisch kein Fettsaureglykol- 
esterkristallkeim vorliegt. Wenn in der Keimbildungs- 
stufe der Fettsaureglykolester in einer zur Bildung der 
gewunschten hochkonzentrierten Dispersion ausreichenden 
Menge verwendet wird, laBt sich der gewiinschte gute 
Perlglanz nicht erreichen. 

Erf indungsgemaB verwendbare Fettsaureglykolester sind 
bei Raumtemperatur fest. Die bevorzugten Fettsaureglykol- 
ester entsprechen der folgenden allgemeinen Formel : 




(I) 



worin X fiir Wasserstoff oder eine C^^- bis C^.-Acvl- 

14 24 

gruppe steht, R eine C^^- bis C23-Alkylgruppe darstellt 
und n = 1 bis 3. 
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1 Erf indungsgemaB verwendbare Netzmittel sind anionische, 
nicht-ionische und/oder ampholyt ische Netzmittel. Bei- 
spiele fiir verwendbare anionische Netzmittel sind hohere 
Fettsauresalze , Polyoxyethylenalkylether sulfate , a-Olef in- 

5 sulfonate, Alkylsulf onate , Alkylsulf ate , N-Acylglutamate, 
Fettsaurealkylolamidpolyglykolethersulf osuccinate und 
Fettsaurealkylpolyglykolethersulf osuccinate. 

Beispiele fiir verwendbare nicht-ionische Netzmittel sind 
10 Laurinsaurediethanolamid, KokosnuBf ettsaurediethanol- 
amide , Polyoxyethy lenalky Iphenylether , Polyoxye thy len- 
alkylenether und Alkyldimethylaminoxide. 

Beispiele fiir verwendbare ampholy tische Netzmittel sind 
1 5 Alkyldimethylcarboxymethylammoniuxnbetaine, Alky Icarboxy- 
methylimidazoliniumbetaine und N- (N ' -Acylaminoalkyl ) -N- 
hydroxyalky laminocarbonsauren . 

Erf indungsgemaB verwendbare Keimbildner sind Verbindungen 
20 mit ausreichend (vielen) festen Oberflachen/ die eine 

Antriebskraf t fiir die Keimbildung bilden. Beispiele fiir 
bevorzugte Keimbildner sind Natriumsulf at , Ammonium- 
chlorid/ Zitronensaure , Bernsteinsaure, Oxalsaure, Wein- 
saure , Natriumbenzoat, Natriumcitrat, Natriumacetat , 
25 Calciumacetat/ Natriumchlorid und Kaliumchlorid • 

Erf indungsgemaB einsetzbare niedrigkonzentrierte Dis- 
persionen enthalten neben 0,1 - 5, vorzugsweise 0,5-3 
Gew.-% an Fettsaureglykolester (n) 3-35, vorzugsweise 
30 10 - 30 Gew.-% Netzmittel und 0,1 - 10, vorzugsweise 
0,5-5 Gew.-% Keimbildner. 

Erf indungsgemaB wird die hochkonzentrierte waBrige Losung 
mit dem darin in hoher Konzentration gelosten Perlier- 
35 mittel einer niedrigkonzentrierten Dispersion der be- 
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schriebenen Art einverleibt, worauf das Gemisch gealtert 
wird. 



Die hochkonzentrierte waBrige Losung enthalt 6 - 45, 
5 vorzugsweise 6-35 Ggw.-% an Fettsaureglykolester (n) 
und 15 - 60, vorzugsweise 15-50 Gew.-% Netzmittel. 

Die Alterungstemperatur liegt unter dem FlieBpunkt des 
(der) jeweiligen Fettsaureglykolester ( s) , sie gestattet 
10 jedoch ein gleichmafiiges Kristallwachstum. Im Falle von 
Ethylenglykoldistearat erfolgt die Alterung vorzugsweise 
bei einer Temperatur von 62 ~ 68^C. 

Urn ein gleichmaB iges Kristallwachstum in der Alterungs- 
15 stufe sicherzustellen, wird die hochkonzentrierte Losung 
der niedrigkonzentrierten Losung in einer v;eise einver- 
leibt, daB keine drastische Xnderung der Alterungstempera- 
tur und Flussigkeitszusaininensetzung stattfindet. Wahrend 
der Zugabe (der hochkonzentrierten waBrigen Losung) wird 
20 cie niedrigkonzentrierte Dispersion vorzugsweise in gut 
flieBfahigen Zustand gehalten. Die Keime wachsen mit Zu- 
gabe der hochkonzentrierten Losung, wobei man die ge- 
wunschte Dispersion, in der die gewiinschten Perliermittel 
groBer TeilchengroBe, beispielsweise einer TeilchengroBe 
25 von etwa 5-50 mn, in hoher Konzentration dispergiert 
sind, erhalt. 

Nach beendeter Zugabe wird das Geinisch gegebenenf alls 
stehengelassen und dann einer Alterung unterworfen. 1st 

30 die Alterungstemperatur hoher als der FlieBpunkt des 
Fettsaureglykolesters, kommt es zum Aufschmelzen des 
Perliermittels und folglich nicht mehr zu dem gewiinsch- 
ten Kristallwachstum. Wenn andererseits die Alterungs- 
temperatur niedriger ist, z.B. 15^C oder mehr unter dem 

35 FlieBpunkt des Fettsaureglykolesters liegt, stellt sich 
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1 infolge vorzeitiger Verfestigung der zugesetzten hoch- 
konzentrierten Perliermi ttellosung das gewunschte 
Kristallwachsturu hochstwahrscheinlich nicht ein, was zu 
einem Verlust an Perlglanz fiihrt. 

5 

Die gealterte Dispersion wird dann abgekiihlt, d.h. einer 
zweiten Abklihlung unterworfen, um die gewunschte hoch- 
konzentrierte Perliermitteldispersion zu gewinnen. Die 
Endkonzentration an Perliermittel in der Dispersion be- 
10 tragt vorzugsweise 5-30 Gew.-%. 

Typische Beispiele fiir in der hochkonzentrierten Losung 
verwendbare Fettsaureglykolester und Netznittel entspre- 
Chen den here its im Zusaininenhang mit der niedrigkon- 

15 zentrierten Dispersion angegebenen Fettsaureglykolestern 
und Netzmitteln. Bei Verwendung nicht-ionischer Netz- 
mittel sollten in der hochkonzentrierten waBrigen Losung 
jedoch vorzugsweise solche eines HLB-Werts von etwa 
13 Oder mehr verwendet werden. Der bevorzugte Gehalt an 

20 Fettsaureglykolester in der waBrigen Losung betragt 

6-35 Gew.-%. Wenn die Konzentration an Fettsaureglykol- 
ester in der waBrigen Losung iiber 45 Gew.-% liegt, 
geliert die Fliissigkeit. Dies fiihrt dazu, dafi bei Zugabe 
der hochkonzentrierten waBrigen Losung das Kristallwachs- 

25 tum unter Verschlechterung des Perlglanzes ungleichmaBig 
erfolgt. VJenn andererseits die Konzentration an Netz- 
mittel unter 15 Gew.-% oder iiber 60 Gew,-% liegt, kommt 
es ebenfalls zu einer Gelierung der Flussigkeit und 
ungleichiaaBigem Kristallwachstum bei Zugabe der hoch- 

30 konzentrierten waBrigen Losung. Auch in diesem Falle 
geht der Perlglanz verloren* 

Wenn ein anionisches Netzmittel, z.B. ein a-Olefin- 
sulf onat , Polyoxyethylenalkylethersulf at , Alkylsulf onat 
35 Oder Alkylsulf at (als Netzmittelbestandteil) verwendet 
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wird, besitzt das Dreikomponentensystem aus Netzmittel, 
Fettsaureglykolester und Wasser selbst beim Erwarmen des 
Gemischs auf eine Temperatur liber deir. FlieBpunkt des 
Fet-tsaureglykolesters eine extrem hohe Viskositat. In 
diesen Fallen wird der hochkonzentr ierten Losung vorzugs- 
weise ein die Viskositat senkendes Mittel, in der Kegel 
in einer Menge von 0-15 Gew.-%, zugesetzt, damit die 
Viskositat der hochkonzentrierten Losung auf 12 Pa^s 
bei 80°C oder weniger, vorzugsweise 6 Pa.s bei 80^C 
Oder weniger, abnimirit, Auf diese Weise konnen die Kri- 
stalle wahrend der Alterung gleichmaBiger wachsen. Bei- 
spiele fur solche Mittel zur Senkung der Viskositat 
sind Kaliumchlorid, EDTA-2Na, Polyethylenglykol , Metha- 
crylsQureesterpolymerisate , Natriummalat , Natrium- 
thionar, Propylenglykol und Butylenglykol . 

Erf indungsgemaB erhalt man ein Perliermittel , das nach 
dem Einarbeiten in beispielsweise ein Shampoo diesem 
Perlglanz verleiht, in Form einer hochkonzentrierten 
Dispersion mit als Perlglanz verleihendem Mittel bzw. 
Perlierinittel einem Fettsaureglykolester, indem man 
die hochkonzentrierte Fettsaureglykolesterlosung zu der 
niedrigkonzentrierten Dispersion mit dem Fettsaure- 
glykolester, d.h. dem darin dispergierten Keimdisper- 
gierraittel zx^gibt, und mit anschlieBender Alterung, bei welcher 
die Keime unter Bildung des Perliermittels einer groBen 
Teilchengrofie wachsen, Somit wird also die konzentrierte 
Dispersion vorher zubereitet und dann bei Raumtemperatur 
zu beispielsweise einem Shcimpoo verarbeitet* Auf diese 
Weise erhalt man dann ein Shampoo mit Perlglanz . Im Ver- 
gleich zu dem bekannten Verfahren mit Kristallisations- 
stufe fur das Perliermittel lafit sich im Rahmen des er- 
f indungsgemaBen Verfahrens eine Menge Energie einsparen, 
da man auf das Erwarmen und Kiihlen der Kristallisations- 
stufe verzichten und daruber hinaus die Produktionskapa- 
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L zitat erhohen kann. 

Ola folganden Eeispi.le scUen die Erfindun, nMher ver- 
anschaulichen. 

5 

Beis£iel^J_bis_28jK^Y^^ 

0 den zur Bildung hon.agener Losungen auf dae xn Tabelle 
ge e.enen Te.peraturen erw.r.t und ^ Z^;;^^ 

Tabelle III angegebenen Temperaturen abgekuhlt (erste 

f !^ Danach wird den Losungen zur Bildung von 
Kuhlung) . Danacn wira i^^smhi idner , d.h. 

Perliermittelkristallen als Keimen exn Ke.mb.ldner, 
PeriiermiT. Weise erhalt man 

15 zitronensSure, zugesetzt. Auf diese w 
niedrigkonz en tr ier te Di sper s ionen . 

Es werden folgende Netzmittel verwendet: 

1 bis 11 und Vergleichsbeispiele 1 bis 3: 

r„:rsoh„i..l.ch 3 Moxen add.e..e» E.hylen...a 
und KokosnuBfettsauredlethanolamld. 

26 Beisplele 12 bis 18= „, ,f msulf onat elner durch- 

30 amid. 



35 



' ' 3617306 

TABE LLE I 

Perliermittel Erwarmungstemperatur 

(*^C) 



Ethylenglykoldistearat 80 
Ethylenglykolmonostearat 80 
Ethylenglykoldibehenirat 90 



10 



Die Mengen an den in den niedrigkonzentrierten Disper- 
sionen enthaltenen Bestandteilen sind in Tabelle III 
angegeben- 

15 

Danach warden den erhaltenen niedrigkonzentrierten 
Dispersionen hochkonzentrierte Losungen der in Tabelle III 
angegebenen gewichtsprozentualen Zusammensetzung , die vor- 
her auf eine Temperatur von 80 - 95*^0 erwarmt worden 
20 waren, einverleibt. Wahrend der Zugabe werden die 

Temperaturen der niedrigkonzentrierten Dispersionen oder 
der Gemische aus niedrigkonzentrierten Dispersionen und 
hochkonzentrierten Losungen innerhalb der in Tabelle II 
angegebenen Bereiche gehalten. 



TABELLE II 

Perliermittel Temperatur (^C) 

30 Ethylenglykoldistearat 62 ~ 68 

Ethylenglykolmonostearat 57-63 
Ethylenglykoldibehenirat 70-76 



35 
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1 Die hochkonzentr ierten Losungen werden derart zuqeqeben, 
daB die Konzentrationssteigerung an Pex"liermittel in den 
Dispersionen 1%/inin Oder weniger betragt. 

5 Nach beendeter Zugabe der hochkonzentrierten Losungen 
werden die erhaltenen Dispersionen zur Alterung 10 min 
lang bei den angegebenen Temperaturen belassen. Die in 
den hochkonzentrierten Losungen verwendeten Perliermittel 
entsprechen den Perliermitteln in den niedr igkonzentrier- 
10 ten Dispersionen. 

Die hochkonzentrierten Perliermittel dispersionen werden 
dann abgekiihlt (zweite Kuhlung) , worauf die erhaltenen 
Perliermittel wie folgt bewertet werden (die Ergebnisse 
15 der Bewertung finden sich in Tabelle III) : 

KristallteilchengroBe and Haufigkeit: 

Die TeilchengroBen der Kristalle werden durch Ausmessen 
der langen Durchmesser von 500 in den gebildeten Disper- 
20 sionen dispergierten Teilchen unter Verwendung eines 

Phasenkontrastmikroskops ermittelt. Die Haufigkeiten er- 
rechnen sich aus den Teilchengr5Benverteilungen. 

Perglanz : 

25 

Die hochkonzentrierten Perliermitteldisper sionen werden 
derart in eine 17 gew,-%ige waBrige Losung von Natrium- 
polyoxyethylenlaurylethersulf at eingetragen, daB die 
Perliermittelkonzentration 2 Gew.-% betragt. Der erreich- 
te Perlglanz wird visuell wie folgt bewertet: 

30 

o - hervorragend 
X - schlecht. 



Die in Tabelle III und (in der spater folgenden) 
Tabelle IV verwendeten Abkiirzungen werden wie folgt 
identif iziert : 
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1 LES-Na: Natriumpolyoxyethylenlaurylethersulf at mit 
durchschnittlich 3 Molen an addiertem 
Ethylenoxid; 

5 AOS-Na: Lineares Natrium-a-olef insulf onat einer durch- 
schnittlichen Kohlenstof f zahl von 14; 

CNS : 2-Alky 1-N-carboxyethyl-N-hydroxyethyl- 

imidazoliniumbetain ; 

10 

CDE: KokosnuBfettsaurediethanolamid 

Ainphoteres Polymerisat 1: Handelsprodukt Yukaformer AM-75WH 

der Mitsubishi Yuka Fine 
■^^ Chemicals Co., Ltd.; 

Ainphoteres Polymerisat 2: Yukaformer AM-75W der Mitsubishi 

Yuka Fine Chemicals Co., Ltd.; 

20 PEG 6000: Polyethylenglykol eines durchschnittlichen 
Molekulargewichts von 6000. 



25 



30 



35 
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TABELLE III 



Beispiel 

Vergleichsbei spiel 

ZusasQmensetzung der 
niedrigkonzentrier- 
ten Dispersion (%): 

Ethylenglykoi- 
distearat 

Ethylenglykol- 
monostearat 
Ethylenglykol- 
dibehenirat 

Netzmi ttel 

Zi tronensaure 
(Keimbildner) 

reines Wasser 

Kuhltemperatur ("C) 

ZusammensGtzung der 
hochkonzentrierten 
Losung (%) : 

1 . Perliermittel 

Ethylenglykol- 
distearat 

Ethylenglykol- 
mcnostearat 

Ethylenglykol- 
dibehenirat 

2 . Netzmittel 
LES-Na 
AOS-Na 
CNS 

Polyoxyethylen- 
nonylphenylether 

Po lyoxy ethyl en- 
laurylether 
CDE 

3. Mittel zur Ver- 
ringerung der 
VisKQsitat 

Kaliumchlorid 

Dinatriumethylen- 
diamintetraacetat 

Natriummalat 
Na tr ium thionat 
Propylenglykol 

Amphoteres 
Polymerisat 1 



10 



11 



1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 5,0 0,1 2,0 



15 
2,0 



15 
2,0 



15 
2,0 



15 
2,0 



15 
2,0 

Rest 



15 
2,0 



15 
2,0 



15 
2,0 



35 
3,0 



3 

0.1 



20 
3,0 



50-60 



-> 60-50 30-40 50-60 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



45 



45 45 



45 



20 20 



20 



45 



20 



20 



40 



30 



10 



30 



20 



13 



PEG 2000 

^* ^sines Wasser 

Viskositat 
(Pas bei 80*^0 

Hochkonz .wafirige 
Glanzmitteldisper- 
sion 

Konzentration an 
Perliermittel (%) 
Kristallteilchen- 
grdBe (um) 

Haufigkeit (%) des 
Perliermittels 

Perlglanz 



11 



20 

5-30 
oaer 



10 
-30 



10 



10 



— Rest 
0^4 4 



20 



10 



10 



20 



8 0^05 0,03 1,5 



20 



20 



20 



10 



5-30 10-40 5-20 5-20 5-30 5-40 
8Rer o^er oSer oSer o 



5-30 5-20 5-20 



er Oder 



8i 



mehr mehr mehr meiir mehr mehr mehr mehr m^ir mehr Sehr 
ooooooooooo 



90 

Oder 



Oder 
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Beispiel 

Vergleichsbeispiel 

Zusaimuensetzung der 
niedrigkonzen trier- 
ten Dispersion (%); 

Ethylenglykol- 
distearat 

Ethylenglykol- 

monostearat 

Ethylenglykol- 

dibehenirat 

Netzmittel 

Zitronensaure 
(Keimbildner) 

reines Wasser 

Kuhltemperatur (°C) 

Zusammensetziing der 
hochkonzentrierten 
Losung ( % ) ; 

1 . Perliemittel 

Ethylenclykol- 
distearat 

Ethylenglykol- 
monostearat 

Ethylenglykol- 
dibehenirat 

2. Netzgiittel 
LES-Na 
AOS-Na 

CNS 

Polyoxyethylen- 
nonylphenylether 
Po ly oxve thy 1 en- 
laurylether 
CDE 

3.Mittel zur Ver- 
ringerung der 
Viskositat 

Ka 11 um ch 1 or id 

Dinatriumethylen- 
aiamintetraacGtat 

Natri\iiniiialat 

NatrituDthionat 

Propylenglykol 

Aniphoteres 
Pclymerisat 1 

2 

PEG 2000 

4. reines Wasser 

Viskositat 
(Pas bei 80**C) 

Hochkonz . wSfir ioe 
Glanzmitteldisper- 
sion 

Konzentration an 
Perlienaittel (%) 

Kristaliteilchen- 
groBe (um) 

Haufigkeit {%) des 
Perliermittels 



Perlglanz 



^7 

^ - - " --3617306 

TABELLE III (Fortsetzung) 

12 13 14 15 16 17 18 - - 



- 1.0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 6,0 0,05 



IrO 



15 15 15 15 15 15 15 15 35 3 
2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 3,0 0,1 



50-60 60-70 <^ 



Rest 



50-60 



-> 60-65 30-40 



30 30 6 45 20 60 30 30 



30 

30 

20 20 



45 



55 25 35 18 20 20 



45 



18 - 13 
- 10 - 



10 



10 10 



Rest 



^ 2 10 9 0,5 10 11 20 0,4 0,4 



10 20 10 10 5 30 10 10 10 10 

5-20 5-30 5-30 5-30 5-20 5-40 5-30 5-50 5-50 5-50 

90 90 85 85 95 80 80 50 50 50 

Oder Oder oder Oder oder oder oder oder oder oder 

menr mehr mehr mehr mehr mehr mehr %eni- veni- v«ni- 
0 n o r^ ^ ^ ^ 5?,^ ger ger 



. 36 1 7306 

1 Beispiele 19 bis 37 

WaBrige Losungen mit Perliermitteln und Netzmitteln 
werden auf die in Tabelle IV angegebenen Temperaturen 
erwarmt, um homogene Losungen zu bilden. Danach werden 
^ sie auf die in Tabelle IV angegebenen Temperaturen ab- 
gekiihlt (erste Kuhlung) . Nun werden die Losungen zur 
Bildung von Perl iermittelkeimen mit einem Keimbildner , 
namlich Natriumbenzoat , versetzt. Auf diese Weise erhalt 
man niedrigkonzentrierte Dispersionen. In den Beispielen 
10 27 und 29 erfolgt der Keimbildnerzusatz bei einer 
Temperatur von 30 - 40°C, 

In den verschiedenen Beispielen werden folgende Netz- 
mittel verwendet: 



15 



20 



30 



35 



Beispiele 19 bis 31: 

3/1 -Gemisch aus Natr iumpolyoxyethylenlaurylether sulf at 
mit durchschnittlich 3 Molen an addiertem Ethylenoxid 
und KokosnuBf ettsaurediethanolamid. 



Beispiele 32 bis 37: 

2/1 /I -Gemisch aus Natri\im-a-olef insulf onat mit durch- 
schnittlich 14 Kohlenstof fatomen, Natriumpolyoxyethylen- 
laurylethersulf at mit durchschnittlich 3 Molen an addier- 
25 tern Ethylenoxid und KokosnuBf ettsaurediethanolamid. 

TABELLE IV 



Perliermittel Erwarmungs- Zugabetempera- 

temperatur (°C) tur (°C) fiir 

den Keimbildner 



Ethylenglykoldistearat 80 20 - 30 

Ethylenglykolmonostearat 80 20 - 30 

Ethylenglykoldibehenirat 90 30 - 40 
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1 Die hochkonzentrierten Perliermittellosungen gemaB 

Tabelle V werden den in der geschilderten Weise zube- 
reiteten niedrigkonzentrierten Dispersionen zugesetzt, 
worauf die Gemische gemaB Beispielen 1 bis 18 gealtert 

5 werden. Hierbei erhalt man die gewunschten hochkonzen- 
trierten Perliermitteldispersionen. 

Die in der geschilderten Weise durchgef lihrte Bewertung 
ergibt die in Tabelle V angegebenen Ergebnisse. 

10 

Die Abkurzung "AS-Na" in Tabelle V steht fiir Natrium- 
laurylsulf at . 
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TABELLE V 



Beispiel 


19 


20 


21 


22 


23 


24 


25 


26 


27 


28 


Zusammensetzung der 






















niedrigkonzentrierten 






















Dispersion (%) : 






















Perliermittel 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


5,0 


0,1 


Netzmittel 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


35 


3 


Keimbildner 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


10,0 


0,3 


reines Wasser 


^ — 






~ Rest — 










— > 



Zusammensetzung der 
hochkonzentr ier ten 
Perliermittellosung (%) : 

1 . Perliermittel 

Ethylenglykoldistearat 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 

Ethylenglykolmonostearat --- - - 

Ethylenglykol- 

dibehenirat - . 

2. Netzmittel 

LES-Na 45 45 45 45 20 20 20 45 20 20 

AOS-Na --- - ------ 

As-Na - - - - ------ 

3a Mittel zur Erniedri- 
gung der Viskositat: 

Kaliumchlorid 4-- - - 

D inatriume thy lend iamin- 

tetraacetat -4 — _ — 
1 , 3-Butylenglykol 

Natriummalat --4 - 

Natriumthionat ---4 - 

Propylenglykol ---.-10----- 

amphoteres Polymerisat 1- — - - ^7.-77 

amphoteres Polymerisat 2--- - - -7__- 

PEG 6000 - -«4--. 

4» reines Wasser < Rest — — > 

Viskositat 

(Pas bei 80*»C) 8 11 10 8,9 0,4 4 3 8 4 4 

Hochkonz en tr ier te 
Perliermitteldispersion 

Konzentration an 

Perliermittel (%) 20 10 10 20 10 10 20 20 20 20 

KristallteilchengrdBe 

(Mm) 5-30 5-30 5-30 10-40 5-20 5-20 5-30 5-40 5-30 5-30 

H5ufigkeit (%) des 85 85 90 85 90 95 90 85 90 90 

J*^i^liG3rmittels oder oder Oder Oder oder Oder oder Oder oder Oder 

mehr mehr mehr mehr mehr mehr mehr mehr mehr mehr 

Perlglanz 0000 000000 
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TABELLE V 



(Fortsetzung) 
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Beispiel 

Zusanmensetzung der 
niedrigkonzentrierten 

Dispersion (%) ; 

Perliermittel 
Netzmittel 
Keimbildner 
reines Wasser 

Zusammensetzung der 
hochkonzentx i e r ten 
Perliermittellosung (%) ; 

!• Perliermi-Ltel 

Ethylenglykoldistearat 

Ethylenglykolmonostearat 

Ethylenglykol- 

dibehenirat 

2. Netzmittel 
LES-Na 
AOS-Na 
As-Na 

3. Mittel 2ur Erniedri- 
gunq der Viskosit5t; 

Ka 1 ixamch 1 or id 

Dinatriumethylendiamin- 
tetraacetat 

1 , 3-Butylenglykol 
Natriummalat 
Natriianthionat 
Propylenglykol 
amphoteres Polymerisat 1 
amphoteres Polymerisat 2 
PEG 6000 

4. reines Wasser 
Viskositat 
(Pas bei 80 ^C) 

Hochkonz en t r i e r t e 
Perliermitteldispersion 

Konzentration an 
Perliermittel (%) 

Kristailteilchengr6Be 
(mn) 

Haufigkeit (%) des 
Perliermittels 

Perlglanz 



29 


30 


31 


32 


33 


'34 


35 


36 


37 


2,0 


0,7 


1,0 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


0,7 


20 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


15 


3,0 


2,0 


1.0 


2,0 
Rest 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


2,0 


30 


30 


30 


30 


30 






40 


— > 

30 












30 




















30 






20 


20 


20 






20 


20 


25 


20 








20 




















20 












10 


5 















7 7 



Rest 



3 0,5 1 



3 2 



> 

11 4 



10 10 



20 



10 


10 


10 


10 


30 


10 


5-20 


5-20 


5-20 


5-20 


5-40 


5-20 


95 

Oder 
mehr 


95 

Oder 
mehr 


95 

Oder 
mehr 


95 

Oder 
mehr 


80 

Oder 
mehr 


90 

Oder 
mehr 


o 


o 


o 


o 


o 


o 



20 



25 



30 
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Vergleichsbeispiele 4 und 5 



Entsprechend Beispiel 24 werden niedr igkonzentr ierte 
Perliermitteldispersionen zubereitet. Wahrend die Dis- 
5 persionen auf den in Tabelle VI angegebenen Temperaturen 
gehalten werden, wird den niedrigkonzentr ierten Disper- 
sionen die hochkonzentrierte Per liermittellosung des 
Beispiels 24 einer Temperatur von 80*^C zugesetzt^ worauf 
die Geitiische gealtert werden. Hierbei erhalt man hoch— 
10 konzentrierte Perliermitteldispersionen. Nach dem Ab- 

kiihlen werden die erhaltenen hochkonzentr ierten Perlier- 
mitteldispersionen entsprechend Beispiel 24 bewertet. 
Die hierbei erhaltenen Ergebnisse finden sich in 
Tabelle VI. 

15 

TABELLE VI 



Vergleichsbeispiel 



Alterungsteraperatur C^C) 57 73 

Hochkonzentrierte Perlier- 
mitteldispersion 

Konzentration des Perlier- 

mittels {%) 10 10 

KristallteilchengroBe 5 - 50 5 - 50 

Haufigkeit (%) 50 Oder we- 50 oder we- 

niger niger 

Perlglanz X* X 



X*: Es ist festes Perliermittel zu sehen. 



35 
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